X- +49 621 6043989 

U.S. Appl. On. 20, 1963; 12 pp. icie uuc products are used dodecanone oxime^eycludodecanone mixt., which was added 
as shortening* for bread, cake, and glaze, to improve the volume. dropwue to 160 ml. 100% HsSO« at 30*. The soln. was passed 
texture, and palatahility. Tbua, to a soin. of 0J2 mole succinic through a vertical steel tube at 12$* during 75 in in., dild. with 
anhydride and 1 ml. 70% HC10« in 300 ml. dry pyridine is added 3 1. HrO at 95°, the organic phase sepd.. and washed with hot 
a soln. of 0.1 mole l,3«distearin in 600 ml. dry CHCJi in 30 mia. H t O and 6% NH ( OH. The mlxt. was fractionated to give 69.5 
The mist, is stirred for 1 hr. # kept 8 days at 27*, and dild. with * g. cydododecanoue, b| S4-8G*, and 46.7 g. **dodccanonc lactam, 
2 1. HsO and 1 1. EtiO. Tsse ether tout- is washed with 8% HC1, I, b, 166-70°. J. H. Jordaan 

4 % HO. and HsO, and cvapd. The residue is retry* td. from 2 Caprolactam. Stamicarbon N. V. Ifeth. Appl. 6, 404471 
1. hcxanc at 27°, dissolved in 1 .6 1. McCO, stirred 4 hra. with 60 (CI. C Old), Oct. 26. I9G5, Appl. April 22, 1904; 4 pp. Cyclo- 
g. urea at 40°, and filtered. The nitrate is dild. with 2 1. bcxanc hexanone oxime (I) (11 g.) and 20 g. PhC( :NBu)Cl dissolved at 

and washed with HsO, to sjive 37 g. 1^-dbtcarin H succinate R 1 - 10° in 200 ce. EtjO and reflux cd 0.5 hr. gave 10 g. 88%-pure 

COjCHtCHCOiCR^CHjOsCR* (I) IR l - R 1 - CnH» (<4), R» - caproUictam (II). I (28 g.) in 150 cc. Et»0 treated at 10-16° 
CHiCHxCOiH (B))t m. 41. 43-78.7°. Other I prepd. are (R 1 , wiih 55 g. ^phenylhexahydrobenzimido chloride in 200 cc. 
R» R* and m-p. given): A, A, B, 65.9-77.3*; A, A, (CHsV Et s O and reftuxed 0.5 hr. gave 26.6 g. 90%-pure XI. I (56.5 g.) 
COM (C), 51.6-o5.2 Q ; A. C> A. 38.1-69.0°; A, B, B 9 in 100 ee. C«H, added with stirring to 00 g. MeC( :NH)C1 in 150 
42.0-85.9°; B» A* B, 33-7-78.3°. Gerben Sipma cc. McCN at 10-20° and stirred 0.5 hr. at 45-50° yielded 52.6 g. 

Catalyst for the production of maleic anhydride. Ukrainian 98%-pure II. P. W. Hoffmann 

Sdcntmc-Rcscarch Institute of the Food Industry (by I. A. *-ValeroUctam. Showa Dcnko K. K- (by Toyoji Uchara). 
Moskalcva and D. S. Shmuilovich). U.S.SA. 173.717 (CI. Japan. 26.530('65) # Nov. 17, Appl. Nov. 30, 1962; 3 pp. * 
B 0W), Aug. 6, 1965, Appl. Oct. 26, 1963. Thz catalyst for Valcrolactonc (I) or its polymer is allowed to react with NHj at 
obtaining maleic anhydride by oxidn. of benzene consists of the 230-300* in the presence of FricdcJ-Crafts catalyst to manuf. 
oxides of V, Mo, and Co witlt addns. of an alkali metal, deposited the title product (II). In an example, a mixt. of 20 g. I, 20 cc. 
on a support and is modified to increase the product yield by— Uquid NHi. 0.2 g. FcCI,. and 40 cc. MeOH is heated at 250° 
making the catalyst compn. as follows: VfO, 56.4, Mod 27.9, and 55 aim. 6 hrs. in a 200-cc. autoclave to give 10.85 g. II t b,« 
CorOi 4.6; and Na 1.1%- The catalyst is funhc: modified by 136-8°, or m. 40°. The use of ZnBr, instead of FeCb is also 
using low porosity corundum with a poro&iiy of 0.7-9% as the described. Hiroshl Kotaoka 

support. From Byul. Jzcbtct. 4 Tovamykh Znakao 1905(16), Imidoyl fa slides. Angelo J. Spezialc and Lowell R. Smith 
23-4. - . M - , NS SK e Monsanto Co.). U.S. 3.230,255 (CI. 200-566). Jan. 18, 

Polymeric lactones containing thlo ether groups (as photo 0 i960. Appl. March 16, 1902; 3 pp. Compds. X*CH*-.C- 
sensitizers!. James L. Orjahainift^ John SagaJ. Jr. (to East- (Q)XHR (X - halogen, n - 2 or 3) reacted with PR', (eompd. 
man Kodak Co.). U.S. 3^^692,(CI. 20O-78J), Jainu 4. 1900. trivalent P) to give X-,CH_. CX:NR. To a soln. of 

Appl. June 25, 1902; 3 pp. Division of U.S. 3,046,129 ( CA 57. 47#7 ^ CI,CC(0)NHPh in 200 ml. C € H. 40.5 g. Bu,P was added 
\ 16043c). The disclosure is similar but the claims arc different. dropwise below 40°. After stirring for 2 lira, the soln. was heated 

- . _ _ _ * V - N J^ —0.6 hr. to 50°. Fractionation yielded 14.6 g. CI,CHCfCl):- 

Thlo aclda. SocSete .JNatJonale des Pctrolcs d'Aqujtowe (bv NPhf b*.* 83-6°. «\f 1.5065. Similarly prepd- were: CUCHC- 
Faul Vanncl). Fr. 1.417,154 (CI. C 07c). Nov. 12. 1965, Appl. C l(:NEt), b, 72°, «V 1.4792; C1CH,CC1( :NPh), b*.« 73-6°. 
July 28, 1964; 12 pp. Acid anhydrides are allowed to pass down n y 1.6077. Also claimed is CIFCHCC1(; NPli). Th. Weil 
i a column contg. anionic exchange resins into an atm. of excess Caprolactam and e-aminocaproic acid. E. 1. du Pont de 
H»S at 2&^0° to give i 19 ** 1 *}?** ^.Vi!^^^.^ ^ A Nemours & Co. Belg. 640.687, Oct. 10. 1964, Appl. June 29, 
diagram illustrates a device for ^ indusinal produeuon. Thus, d 19fi4 8 Thc ^ were synthesized by catalytic 

AcrO and H,S .at »^ # of T ^^ / n h . r vA^? f^r^i'n redn. of 6-rutro^simohexanoic acid (udipumononitrolic acid) 

passed through AmberUte Jj^^ X 9 {^ fo ™> Sii TiJSl < J >- Thus - in * 300 mh autoclave a 5 g. mixt. of I (80%) and 
: product f S?l , 2J ial ™ ¥Z.F?E\i}* m k & % > * V*-** - ^ (20%) t 3 g. Ru (5% on C), 50 ml. onhyd. MeOH. 

; Similarly, (EtCOfcO gave EtC(0)SH, h im 50-2 - ao£ f50 mL anhyd. NH a were charged at room temp, with H ( 140 

— ra z — ia r h« tw- a- 2 /k„ kg-/cm.»). heated 0.6 hr. at 40-50° and then 1 hr. at 200°. 

pimethylacetamide. E. I. d u Pont ^Nman^ 0>Y, Basic bydrolysb of an aliquot showed 80% conversion to a mixt. 
J°b» A - Jf m °' J f l* tSi-r h ^^h^^k-f^^^^ of 5l7e caprolactam (U), 1% hexamethylenediamine (III), and 
\S U C 07c). Julv 16 1965; ^^g^^WJiJ^ 45 % ^aminocaproic acid (IV) by papeV chromatographic aa- 
Dimcthylacetamide is p»Pd;< L^S^JVff ^^S^Jl'^Ki ^ysis. Replacement of NH» by MeOH gave comparable rc- 
dride and dimethylarnine : with about *« rn sulm. Ine/easing the terminal heating to 220° gave 95% con- 

ihe foUowmg way: A mur. of ^anhyc^ AcOH and a 100% ^f^Wvcrsion to a mixt. of 43% II, 5% III, and 45% IV. Raney Ki in 
of thcimpvrcdimethy^inc w l^^ or £tOH R|1 on Alj0j in lclra hyHrofuran, and I>d-C in 

in a conunuous reacior at a P^%* <* JSt^?, J?zS^L iT£ H «° ^ave inferior results. Tliis method yields the titic rompds. 
reaction mixt. is intr^uccd ^^^^^^^^J^ without Becknoun rcarm.igcment. Virginia F. Stout 

which is removed at the top a mixt. of water and dimetnylamine •> ^ t . . ■ _ r ... . Ja ... . 

(which uTacUonated scp. and the dimethylaminc r«ychd), ^^S^ ^SS^jSgT^nflci Mm l^fls' 
and at the bottom remains a mixt. of AcOH. dimethyUcetamidc. ~^ lb P*S}T M?CC1 C>f ii h ?iw^ bv th^' 

tniroduced in ^^l^I^J^^^^^^ mediately and can become explosive. It has been found that, 

from which at the t^^^^ when O^ontg. org. dcrivs. (Ill) are added to II before thc CI 

dimc*yiacctam^c-moo^ m . & h Ulc ^ ^ induction time is greatly 

which is recycled, and at the top is ^^^^g^.^ / reduced and the reaction prueeeds smoothly. Thus, to 70 kg. 

( f/. IXZtiSVSL P C S™ h cS^lS^' S.A?3. NovfTl; 7C « t- B«OH " and the mixt. is stirred. CI (0 kg./hr.) is 

1963; 14 pp. Acrylamide (I) made by thc H«SO # aapon. of m 1 ^ 

acrylonitrile is freed from mineral salt impurities by dissolving— ethano! 

it in a C t -» ale, removing insol. matter from thc soln., and then propanol 

crvsur. I from the purified soln. Thus, crude I contg. 3-10% Uovropuol 

(N T H%S0 4 and 10-40 ppin. Fe was dissolved in MeOH, EtOH, iSrSSfSe. 

iso-PrOH, or iso-BuOH, insol. matter was filtered from the dlUopfepricarbiooi 

solas., and purified I contg. <0.2% (KH«)»SO« and <1 ppm. Fe l^^i^ 

was cryatd. therefrom. The purified and unpurified X were com- Q SS,vi^/ 

pared by homopolymeHxing in HiO in the presence of KiSrO* pheak 

and Na formaldehydcsulfoxylate, and copolymerixing them with »c**ta!d«hyd« 

a mlxt. of styrene, Bt acrylate. and acrylic add in BuOH contg. CTi?rJd^f/t 

cumene hydroperoxide foUowcd by treatment with HCHO in ScSooe 
BuOH . In each case, thc polymer prepd . from the purified I had _ methr i ethyl ketaoe 

a higher K value, lower viscosity, arid better color than the SdSESiSSoc* 

corresponding polymer made from unpurified I. ctb/l for mate 

D. JLi T. etbrl ttect*t« 

I^roUctaxo. InvenU A^G. M. Appl. O0I.106 (CI. ftS^^T 1 * 

C 07d). Aug. 2, 1965; Swiss Appl. Jan. 80, 1964; 8 pp. The dlprooyl ethVr 

tiUe compd., I. was prepd. u^crcomliUons allowing the pro* k "™°. ^. 

duct to be worked up in thc bquid phase. Thus, to a soln. of SISSS 

117 g. cyclododeeanone in 200 ml. HrO. adjusted to pH 4 with 4 < 4-dimrihyM r a-diox*a« 

Hs50«, was added 20 g. HjNOH.0.6 H^O. at 90-92°. The pH imtjrotactooc 

was maintained at 6.5-4.5 by addn. of 10% NH«OH. The bubbled through the soln.; the CI dissolves and the color turns to 

mixt. was heated to 05-96 • after 2 hrs. to give 120 g. liquid cyclo- yellow-green, while thc temp, increases slowly. After an indue. 
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La presente invention concerne un procede de 
fabrication de la dimethylacetamide, et plus parti- 
culierement un procede de fabrication de la dime- 
thylacetamide a partir de Facide acetique et de 
la dimethylamine qui permet des procedes de puri* 
iication perf ectionnes. 

Dans la technique on a longtemps considere que 
Facide actetiqiie et la dimethylamine peuvent rea- 
gir pour donner la dimethylacetamide. Cependant, 
la separation de la dimethylacetamide d'avec ses 
diverses impuretes reactionnelles constitue un obs- 
tacle et un procede couteux ne convenant pas a 
une application industrielle. 

Or la demanderesse a trouve qu'en faisant reagir 
de la dimethylamine, qui contient une petite quan- 
tite de monomethylamine comme impurete, avec 
de Facide acetique ou de Fanhydride acetique sous 
des conditions telles que Fon obtienne une conver- 
sion sufFisamment elevee de ces reactifs en dime- 
thylacetamide, il devient economiquement possible 
' de recycler Facide acetique qui n'a pas reagi sous 
la forme d'un azeotrope ternaire de point d'ebul* 
lition maximum avec la dimethylacetamide et la 
monomethylacetamide, en evitant ainsi le stade de 
purification couteux additionnel utilise dans les 
procedes de la technique anterieure. 

• Le procede de Finvention est essentiellement un 
procede continu a deux stades, comportant un 
stade de reaction et un stade de separation. Dans le 
premier stade on fait reagir Facide acetique gla- 
cial ou Fanhydride acetique et la dimethylamine 
anhydre et des traces de monomethylamine, ce 
qui donne la dimethylacetamide. Dans le deuxieme 
stade, le produit de la reaction contenant la dime-' 
Lhylacetamide et provenant du premier stade est 
purine par un procede de distillation ce qui conduit 
— a"~une" separation hautement efficace de la dime- 



th ylamine d 7 avec Aa dimetlr^TEcetamide. La dime- 



thylacetamide ainsi obtenue est presque pure a 
100 %, et ne contient que des quantites tres petites 
d'eau, d'acide acetique et de dimethylamine comme 
impuretes. 

Dans le stade de reaction, Facide- acetique gla- 
cial ou bien Fanhydride acetique, la dimethylamine 
anhydre et les traces de monomethylamine sqnt 
mis en reaction en continu a. une temperature com- 
prise entre 180 °C et 235 °C, et a une pression 
comprise entre 35 et 49 kilogrammes par, centi- 
metre carre au manometre. On utilise un exces de 



50 a 100 % de la dimethylamine (exces compte 
eh equivalents). La reaction est effectuee dans, un 
echangeur de chaleur classique, sous des condi- 
tions f ournissant une phase liquide, avec une duree 
de reaction comprise entre 1/2 et 1 heure. 

Par Fapplication de ces conditions et un reacteur 
prevu pour reduire au minimum un nouveau 
melange, des reactifs 4 par exemple un reacteur tubu* 
laire ayant un rapport entre sa longueur et son 
diametre d'au moins 50fr : 1, on peut obtenir une 
conversion de 96 % a 99 % en poids de Facide 
acetique ou de Fanhydride acetique en dimethyla- 
cetamide. 

Ainsi, par exemple, lorsqu'on utilise de Facide 
acetique glacial et un exces de 100 % de dime- 
thylamine, . le melange resultant du stade "de reac? 
tion contient . .environ 57 pour cent en poids de 
dimethylacetamide, de 1 a 1,5 c /c en poids d'acide 
acetique, environ 30 c /c . de dimethylamine, envi- 
ron 11 pour cent en poids d'eau et - environ 0.5 
pour cent en poids de monomethylacetamide. • 

Le produit de_ sy-n&ese-^quide-jest^ensuite amend 
a environ laC^ression at mospherique^ gl charge au 
^voisinage du milieu 3'une premiere unite d ? un 



groupe de~Heux uni tes de distiUaUon , pour separer 
la dimethylamine et Teau de la duneUiylacetamide, 
de Facide acetique qui n'a pas reagi et de la mono- 
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[1.406.279] — 
methylacetaxnide. La b aisse de pression e st obte- 
nue sans p erte de chaleur sensible en lalssant une 
portion du liquide s'evaporer rapi^ment de facon 
a utiliser totalement ses calories cfani la premiere 
^P^VVU^colonne de distillatiori. Dans cette maniere, une 
i Q charge parti ellement vaporisee est fournie a la 

premiere colonne de distillation. Cela est avanta- 
^eux parce qu'on obtient un equilibre de marche 
entre les zones superieures et inferieures de la 
colonne. 

I La premiere colonne travaille normalement a la 
p ression atmospherique, ou bien a un e pression — 
l egerement superieure , pour pennettre la conden- 
sation de la vapeur ae tete pour le reflux avec l'eau 
de refroidissement. Les pressions superieures a 
3,5 kg/cm 2 au manometre ne sont pas economiques 
a cause des hautes temperatures necessaires pour 
les fonds de fours. Les temperatures operatoires 
de preference a la pression atmospherique seront 
entre 165 °C et 170 °C au fond, entre 95 °C et 
^ 105 °C, au sommet et entre 100 °C et 120 °C au 
V^p*!- point de charge. 

" * L a fraction de tete^ de cette premiere colonne, 
contenant de la dunethylamine et de l'eau, peut 
etre partiellement ou totalement condensee, une 
fraction etant renvoyee comme reflux, et le reste 
soutire en vue d'une separation ulterieure de l'eau 
et de la dimethylamine dans un appareil de distil- 
lation classique dans lequel l'eau est eliminee et 
la dimethylamine recyclee au reacteur. 

Les fractions de queue de la premiere colonne, 
contenant de la dimethylacetamide de l'acide ace- 
tique qui n'a pas reagi et de la 'monomethylace- 
tamide, peuvent etre soutirees soit „s ous forme 
y i . liquide soit^sous forme d'un courant de vapeur 
^ * " seconoaire. Le soutirage sous forme jiqir^^^t 
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preferable pour*des "r^sonT'a^economSenS de com- 
modite. D est preferable d'eliminer le liquide de 
base sous forme d'un courant secondaire plutot 
du fond de la colonne etant donne que ceci permet 
aux impuretes de point d'ebuliition eleve de s'ac- 
cumuler au fond de la colonne; elles peuvent etre 
eliminees par purges periodiques. 

Le courant secondaire de queue provenant de 
la premiere colonne est charge, sous forme liquide 
ou de vapeur, au voisinage du milieu de la deuxieme 
colonne pour en separer les composants. Le type 
et les conditions de marchedelad e^rxieme colonne " 
"sont classiques. L'acide aceLiqueest elimine au 
fonH^denr w coIonne sous forme d'un azeotrope ter- 
naire de point d'ebuliition maximum avec la dime- 
thylacetamide et la monomethylacetamide pour 
etre recycle au reacteur, et la dimethylacetamide 
pure est retiree au sojamet^de la colonne. 

L'invention est irfusrree~par le dessin annexe qui 
est le schema d'une installation pour la mise en 
ceuvre du procede. La dimethylamine avec des 
traces de monom ethyl amine est chargee par la 



conduite 1 et la pompe 2, et l'acide acetique on 
Fanbydride acetique sont charges par la conduite 
3 et la pompe 4, dans une canalisation commune 5. 
La conduite 5 aboutit a Fechangeur de chaleur 6 
dans lequel reagissent la dimethylamine, les traces 
de monomethylarnine et l'acide acetique ou l'anhy- 
dride acetique. 

Le produit de syn these est ensuite admis par la 
conduite 7 au milieu 8 de la premiere colonne de 
distillation 9. Dans cette colonne 9, l'eau, la dime- 
thylamine et la monomethylarnine sont retirees au 
sommet par Fmtermediaire du conduit 10, et sont 
admises dans le condenseur 11 refroidi a l'eau. Le 
condensat empruntant le tuyau 12 est divise en un 
courant de reflux (conduite 13 ) et en un courant 
de distillat liquide (conduite 14). La vapeur de 
tete n'a pas besoin d'etre totalement condensee de 
sorte qu'une portion du distillat peut etre soutiree 
sous forme de vapeur par la conduite 15, reunie 
au distillat liquide dans la conduite 16 et chargee 
dans une unite classique 17, dans laquelle l'eau 
(en queue) et la dimethylamine et la monomethyla- 
rnine fen tete) sont separees. Les d: nethylamine 
et la monomethylarnine ainsi deshydratees sont 
ensuite recyclees par 1' in termed! aire de la conduite 
18 au courant de charge de la dimeth} -.amine. 

Du fond de la colonne de distillation 9 on retire, 
par Fintermediaire de la conduite 19, un courant 
de queue contenant de la dimethylacetamide, de 
la monomethylacetamide et de Faciei e acetique. 
L'unite 21 est une unite classique servant a vapo- 
riser Feflluent liquide, empruntant la conduite 20 
de la colonne 9 et a Fy retourner sor.s forme de 
vapeur par Fintermediaire de la conduite 22. 

Le liquide ou la vapeur est charge, par la 
conduite 19, vers le milieu 23 de la deuxieme 
colonne 24. Dans la colonne 24, la dimethylace- 
tamide pure est soutiree en tete par la conduite 25, 
condensee dans le condenseur 26 refroidi a Feau, 
et divisee en un courant de reflux (conduite 27 », 
et un couraaat de produit final (conduite 28). L'azeo- 
trope ternaire de point d'ebuliition maximum de 
dimethylacetamide de monomethylacetamide et 
d'acide acetique est soutire, par Fintermediaire de 
la conduite 32. L'unite 30 est une unite classique 
permettant d'entretenir Febuliition dans la colonne 
en evaporant Feflluent liquide soutire de la colonne 
par la conduite 31 et le renvoyant a la colonne 
sous forme de vapeur par la conduite 29. 

L' azeotrope ternaire de point d'ebuliition maxi- 
mum ainsi retire, de la colonne 24 est recycle au 
courant de charge 3 de l'acide acetique pour etre 
envoye a Fechangeur de chaleur 6. 

Les examples suivants sont donnes a titre illus- 
tratif et nullement limitatif de l'invention : 

Example 1. — En utilisant une installation telle 
qu'illustree au dessin, on melange 204,5 kg par 
heure de dimethylamine contenant 0,1 % en poids 
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de inonomethylamine avec 102 kg/heure de dime- 
thyl amines et monomethyl amines recyclees et admet 
ce melange a la pompe ou on porte la pression a 
42 kg/cm 2 au manometre. On charge de meme 
272 kg/heure d'acide acetique et 54,5 kg/heure 
d'un melange acide acetique-dimethylacetamide- 
monomethyl-acetamide provenant du bas de la 
colonne de raffinage produit et contenant 
8 kg/heure d'acide acetique- 46 kg/heure de dirne- 
thylacetamide et 36 kg/heure de monomethylace- 
tamide par Fintermediaire d'une deuxieme pompe 
et porte aussi la pression a 42 kg/cm 2 au mano- 
metre. 

On.reunit les effluents des deux pompes et charge 
le melange dans un reacteur a phase liquide du 
type echangeur de chaleur dans lequel la duree 
de contact est d'une heure, a la temperature d'en- 
viron 215 °C. On fait adiabatiquement baisser la 
pression du produit provenant du reacteur et com- 
pose de 441 kg/heure de dimethylacetamide, de 
81.6 kg/heure d'eau, de 102 kg/heure de dimethy- 
lamine. de 36 kg/heure de monomethylacetamide 
et de 8,2 kg/heure d'acide acetique, de 42 kg/cm 2 
au manometre jusqu'a environ la pression atmos- 
pherique, moyen par lequel le liquide se vaporise 
partiellement. 

On admet cette charge au milieu de l a premiere 
des d eux colonnes d e^jlisrillat^on a environ 120 °C. 
On condense partiellement la vapeur provenant du 
haut de la colonne dans une unite refroidie a l'eau, 
et renvoie une portion du condensat liquide a la 
colonne de distillation comme reflux. On reunit le 
reste du condensat liquide avec la vapeur non 
condensee et charge le melange dans un appareil 
de distillation classique en vue de la deshydratation 
des dim ethyl amines. 

On charge la matiere provenant de la base de la 
premiere colonne dans l'appareil de vaporisation. 
On renvoie les vapeurs, a 175 °C, a la base de la 

colonne. j/ 0 "*"*"*"^ 
1 On retire un courant lateral ffiquidej au niveau 
du plateau du fond de/la colonrle^ 4 ^ consistant 
en JJ^Jcg/heure de j^j ^jj^g^ amidegjB^ k g/heure 
d'actdeT!*acetique , £6 l^^^euxe' " He 'monomethyl a ce- 
tamide et 9 grammes/heure d'eau. On charge le 
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liquide vers le milieu de la deuxieme colonne de 



ression absolue de 



distillation travaillant sous une p: 
_4 00 mm de mercure On condense la vapeur de 
tete a 143 °C dans une unite refroidie a Feau. On 
renvoie quatre-vingts pour cent du condensat dans 
la colonne comme reflux et on soutire le reste, 
consistant en 395 kg/heure de dimethylacetamide, 
90 granxmes/Gelmr"^ 

mes/heure de dimethyl amine et 90 g/heuie d'e au, 
comme produit fini. 

On divise Teffluent liquide provenant du bas 
de la deuxieme colonne en deux courants, uhe por-~~ 
tion etant recyclee au reacteur et le reste etant 
envoye au dispositif de vaporisation pour Febul- 
lition de la colonne a. 175 °C. 

Exemple 2. — On procede comme decrit a 
l'exemple 1, a l'exception du fait qu'on retire le 
courant lateral de la premiere colonne sous forme 
de vapeur. Les autres conditions du procede sont 
les memes, ainsi que le produit final. 

RESUME 

A. Procede de fabrication de dimethylacetamide, 
procede caracterise par le fait qu'il comprend les 
stades : 

a, De reaction d'un compose tel Facide acetique 
ou son anhydride, avec un exces (calcule en equi- 
valents) de 50 % a 100 %, de dimethylamine 
contenant environ 0,1 % en poids de inonomethy- 
lamine, a une temperature de 180 a 235 °C et sous 
une pression de 35 a 42 kg/cm 2 au manometre 
pendant une demi-heure a une heure et 

b. De separation d e la dimethylacetamide resul- 
tante d'avec les sous-produits de la reaction et 
les reactifs qui n'ont pas reagi, par distilla tions 

^ractionnees successives tout en recyclant Faciae' 
acetique qui n'a pas reagi a la zone de reaction 
sous la forme de son i azeojropeternaire de point 
4^ullition maximum avec ta o^1e£^ Iaogtamm^ 
et la monomethylacetamide. 



Societe dte : 
E. I. DU PONT DE NEMOURS AND CO. 

Par procuration : 

SlMONNOT & RlNUT 




1 % l&J'JsU'^fc crii^ . 



Pour la vcme des fascicules, s'adresser a 1'Imp rime rie Nationale, 27, me de la Convention, Paris (15'). 



N" 1.406.279 Soci£t£ dite : PI. unique 

E.I. du Pont de Nemours and Company 



h 



10 



1 6 6 ^tW^/j 



1 



7 8 



22 



13 



12 1 14 



23 



20 
32 



1 M 



24 



29 



31 



30 



